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a rychlost letu &asteCek, tak i dobu po kterou zlstévaji rozzhaveny. Podobné
svételné body jsou patrny i na obrdzcich 3, 4 a 5, kdy nastdval vyboj, a tudiZ
potvrzuji skute¢nost, Ze i pfes velmi intensivni gamostatny vyboj zistavaji uvnitf
plasmatu celistvé kousky wolframového dratku a neodpafi se jako u médi.

Uvedené fotografie pfepalovéni dratkd ukazuji mimo jiné rovnéz divody, které
vedou pfi konstrukci tavnych pojistek k pouziti lehce tavitelnych a odparitelnych
materidld jak z divodi potiebného vysSsSiho napéti pro zapéleni samostatného
vyboje v pardch pojistkového dratku, tak i pro rychlost pferuSeni dratku a tim
i jiSténi obvodu. . ~

Ve zpravé snazili jsme se nazorné doplmt experimentdlné theoreticko-experi-
mentalni prace dfivéjSich autort a zaroveii upozornit na velmi jednoduché za-
Fizeni v oboru vysokofrekventni fotografie, které muze pracovnikim ruznych
obord pomoci vyteSit zdkladni problémy, narédZejici pii experlmentalmm vySetro-
véni na potiZe velmi kratkych fotografickych exposic.
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. V.PUCALKA
ZIISTOVANI STRUKTURY KOVU ZA VYSOKYCH TEPLOT

V &énku je popséina fysikilni methoda zkoumén{ struktury kovi za vysokych teplot.
Je podéin piehled n&kolika variaci této methody podle zpilisobu ohfevu vzorku. Jsou
uvedeny podminky, za nichZ je pouZiti jednotlivich druhti ohfevu zvlist vhodné,

Podrobnéji je popséina jednoduchd aparatura, vyuZivajici ohfevu vzorku pomoci
Jouleova tepla a jsou podény nékteré zkudenosti, ziskané pfi prici s touto aparaturou.

V zivéru jsou na n&kolika snfmcich struktury ukdzény moZnosti vyuZitf této methody
k provadéni specidlnich metalografickych vyzkumd.

Ovod

v posledni dob€ stile stoupd potfeba slitin, které si zachovévaji vhodné mechanické
viastnosti i pfi vysokych teplotich. Se stoupajici potfebou takovych slitin stoupaji
také poZadavky na znalosti jejich struktury, aby na zékladé novych, podrobnéjiich
znalosti mohly byt vytvéfeny slitiny dalii a vhodn&jsi. "

Zkoumin{ struktury kovi za vysokych teplot nard?f na &etné potiZe. Viechny slmny
jevi totiZ za zv§¥ené teploty zvySenou chemickou aktivitu, takZe vyleiténé &ist vzorku,
zah#itého na vy33{ teplotu se na vzduchu rychle pokryvé tenkou vrstvou oxydd, kterd
strukturu zakrjvé a znemoZiiuje tak jeji vyhodnoceni. Musi se tedy-zpracovini vzorki
odbyvat za nepfistupu vzduchu v inertni atmosféfe [1] nebo ve vakuu.

Celkem jsou dnes znimy dv€& zésadni cesty, které umoZfiujf zjilténi struktury kovi
7a vysokych teplot. NejbéZnéji pouXivand je cesta chemicki. Normiln& vybrouSeny
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a vyle$tény metalograficky vzorek se za studena vloH do uzavieného prostoru, napin&ného
chemicky neaktivnim plynem. Zde se zahfeje na teplotu, pii které je tfeba znit jeho
strukturu. Po dosaZeni Zidané teploty se vpusti do recipientu malé mnoZstvi plynu nebo
péry, chemicky aktivnf, kterd tvof{ s materidlem vzorku snadno tekavé slouleniny.
PontvadZ reakéni rychlost je v riznych mistech krystalu riizné velkd, odleptaji se v kazdém

\\\\\\\\\\

VJ

Obr. 1. Upevnéni vzorku a provedeni prichodek s vodnim chlazenim.

mist® krystalu odlisnd mnoZstvi pﬁvbdniho materidlu a na vyle$téné plole vzorku se
objevi po urdité dobd pusobeni aktivni latky relief, ktery charakterisuje strukturu ma-
teridlu za té teploty, pfi které byl ziskin.
. Druhé4 cesta je fysikilni. Na rozdil od cesty chcmlcké které je moZno pouZit jiZ pfi

teplotich nkolika set stupiid, je cesta fysikilni pouZitelni aZ za teplot, které se bliz
bodu tini slitiny. Spo&ivé na skutenosti, Z¢ odpafovaci rychlost, to jest mnoZstvi
materidlu odpafeného za jednotku &asu, zévisi na tom, s kterého mista krystalu se kov
odpaiuje. Struktura slitiny se ziské touto methodou tak, Ze normaln& vybrouseny a vy-
le¥tény vzorek se zahfiva del¥f dobu ve vakuu na teplotu, pfi niZ je tfeba strukturu
zjistit. Ve vakuurdochézi velmi snadno k odpafovéni, takZe po urcité dobé se objevi na
vyleiténé plodce vzorku podobny relief jako pii leptdni chemickém. Tento relief pak
charakterisuje strukturu slitiny.

Prvni pokusy v tomto sméru provedl v roce 1908 A. A. Bajkov, ktery zahfival vzorky
oceli pfi teplot& 800° C po dobu 1—3 hod. ve vakuu [2] a ziskal tak obraz o jeji struktufe

________y/v?(?:"‘()

Obr. 2. a) Napdjact zaFizenf pro ohfev vzorku b) Rizné tvary vzorku.
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za této teploty. Pfiprava a udrZovéni vakua bylo tehdy je3t® p#ili§ obtiZné, coZ roziffeni
této methody do praxe velmi ztéZovalo. V posledni dobé&, kdy vakuovi technika znaéné
pokrodila, mohla by se tato methoda roz§int iunis podobné, jako je jiz dosti roziifena
v SSSR[3, 4, 5].

2. Zah¥ivéni vzorku

Celkem jsou znimy &tyfi zpisoby zah¥ivani vzorkid: a) prichodem proudu-vzorkem;
b) zahfivanim vzorku vedenim; c) zahfivinim teplem vyzafovanym topnym télesem,
d) ostfelovinim elektrony [6].

B&Zné zafizeni pro zahfivini vzorku prichodem elektnckého prbudu 1e znézoméno
na obraze 1. Vzorek 1 ve tvaru pasku je upnut pomoci $roubd 2 a 3 mezi chlazenymi
prichodkami 4 a 5, které umozZiuji pfivod silnych proudd do vakua-pfes talif recipientu
6. Té&néni priuchodek je provedeno pomoci gumovych krouzkd 7. Isolace prichodky
od talife je provedena gumovymi tésnicimi krouZky 7, isolaénimi trubkami v otvoru
talife 8 a isola¢nimi podlozkami 9. Télo priichodky je na spodnim konci opatfeno zi-
vitem. Celd prichodka je upevnéna a utdsnéna utaZenim matky 70 na spodni &isti
prichodky. Chlazeni je vodni. V dutinich obou prichodek jsou umistény dvé nestejné
dlouhé kovové trubice 11, slouZici k pfividéni a odviddéni chladici vody. Deliimi trub-
kami se chladici voda pfivadi, krat3imi odvédi.

Zahtatim vzorku dochézf ke zvétieni jeho rozméri. Aby nenastalo zborceni vzorku,
mus{ byt Upevnén tak, aby mohl bez odporu ménit svou délku. Jeho pohyb je umoZnén
tim, Ze prichodka 5 je opatfena svorkou 12, ktera je voln& pohybliva v otvoru prichodky

Obr. 3. Methody ohfévu.
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5. Otvor umoZiiuje posuv svorky ve sméru podélném, ale znemoZiuje pohyb do stran,
takZe nemiZe dojit k deformacim. Otvor musf byt dostatecné velky, aby se mohla po-
suvnéd svorka pohybovat bez vétiiho tfeni.

Zv¥denim otvoru viak vzroste elektricky pfechodovy odpor, coZ mi za nisledek
silné zahfivéni prichodky a svorky. Proto je pfivod proudu mezi prichodkou 5 a pohyb-
livou &isti 12 proveden pomoci ohebného vodiée 13, ktery je dostateéné mé&kky a dlouhy,
aby neztéZoval pohyb svorky 12.

Napéjeci zafizeni (obr. 2a) sestdva z regulaéniho autotransformétoru, pfevodniho
transformétoru, jehoz maximéln{ sekundirni napéti je 10—24 V a proud 50—300 A
(podle velikosti vzorku).

Vzorek m4 bud tvar pésku (obr 2b), nebo tyeky, kterd je do poloviny zbrousena a plos-
ka, ktera se tak ziskd, se obvyklym zpisobem vyle$ti. N&kdy byva také vzorek ohnut,
aby mohl byt snize upnut do lefticiho zafizeni.

Zavérem lze fici, Ze zahfivani vzorku Jouleovym teplem je nejhospodirnéji, a proto
je vhodné viude tam, kde vzorky maji dostate¢n€ nizky odpor, coZ byvé u vzorku slitin
splnéno prakticky vzdy. Vedle toho l1ze této methody pouZit i tam, kde je moZno ziskat
vzorky dostateénych rozméru.

Zahfivini vedenim se uZivi tehdy, neni-li moZno ziskat dostate¢né velky vzorek
ve form¢ tyCe nebo péasku. Zahfivini vedenim se provadi tak, Ze se vzorek ohfivd od
topného télesa, které je zahfivino elektrickjm proudem. Topné téleso miZe byt vné
nebo uvnitf Cerpaného prostoru. Oba zpisoby jsou znizornény na obr. 3. Na obr. 3a
je znizornéno zahfivini topnym t&lesem, které je zamontovdno v recipientu. Mez
dvéma prichodkami 1 a 2 je upevnén pasek 3 z materilu, ktery dobfe sni¥i vysoké tep-
loty (molybden). Na pések se poloZi jednotlivé vzorky 4 vyle$ténou stranou nahoru.
Topny pisek 3 se zahfivé elektrickfm proudem a teplo zde vzmklé se pfevadi vedenim
na vzorky.

Na obraze 3. b je schematicky znizorn&no zahfivini vzorku ¢ topnym télesem, které
je umisténp vné& Eerpaného prostoru. Cerpany prostor tvofi kiemenné nebo keramickd
trubka 5, pfipojeni k vyvévé. Topné téleso 6 je opét vyhiivino elektrickfm proudem,
ponévadZ takovy zpusob vytipéni umoZiiuje velmi jednoduchou regulaci teploty. Zahfi-
vani vzorkl vedenim je vhodné tehdy, je-li nutno zpracovat najednou vét$i mnoZstvi
vzorkd, nebo tam, kde jsou k disposici vyvévy o velmi malych &erpacich rychlostech,
ponévadZ v tomto pifpad¢ lze doséhnout minimélnfho &erpaného prostoru.

Na obraze 3. cje znizornéno zahfivini vzorku 4 vyzafovanym teplem. Zdrojem tepla
je molybdenovy pasek 7, stoéeny do tvaru prstence. Prstenec je zahfivin elektrickym
proudem. Uprostied prstence je umistén na stolku vzorek vyleiténou stranou nahoru.
Podminkou pro hospodirné zahfivini je co nejmensi tepelné vodivost nohy stolku 8.
Uspot4dani podle obrazu 3. ¢ je vhodné i pro materidly se $patnou elektrickou vodivosti.
Vzhledem k tomu, Ze zahfivini touto methodou mé malou dinnost, pouZzivé se pomérné
zfidka.

Jesté je nutno se zminit o zah#vani vzorku ostfelovanim elektrony. Aparatura, kterd

" je vhodn4 pro tento zpisob zahfivéni, je znizornéna na obr. 3. d. Celé zafizen se sklddd
z wolframové kathody 9, kterd je Zhavena transformétorem s napétim 10—20 V (podle
velikosti kathody). Vzorek 10 je umistén na vodivém stolku a tvofi anodu. Mezi kathodou
a anodou je potenciélni rozdil 500—10 000 V. Elektrony vyletujici z kathody jsou urych-
lovany elektrickym polem mezi kathodou a anodou. Pfi nirazu na anodu ji pfedavaji
svou kinetickou energii, a tim ji zahfivaji. Tento zplsob zahfivini je vhodny zvlastd
tam, kde je tfeba dosihnout extrémné vysoké teploty. Mez pevnosti materidlu stolku
a jeho nohy udivé horni mez teploty. Stolek musf byt proto vyroben z vhodného, te-
peln& odolného a elektricky dobfe vodivého materidlu (retortové uhli).
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3. Schematicky popis aparatury, pouiivalid ddporov'ého zah¥ivini vzorku

Cela aparatura sestdvé ze dvou &4sti: Cerpactho systému a recipientu. Pon&vadZ va-
kuum mus{ byt dosti vysoké (10—4—10—°*mm Hg), mus{ byt pouZito nejméné& dvou vyvév,
spojenych za sebou, rotaini vyv&vy olejové a difusni vyvévy olejové nebo parafinové.
Rtutdov4 difusni vyvéva neni vhodné, ponévadZ rtutové piry, které z nf do recipientu
pfichézejf, pisobi v mnohych pfipadech na vzorek a ovliviluji pak vysledné obrazce.
Vymrazovéni rtufovych par kapalnym vzduchem aparaturu a jeji obsluhu pfili§ kom-

plikuje.

Schematické znizornéni 1ednoduché aparatury je na obraze 4. Sklidé se z rotatni
olejové vyvévy 1 s motorem 2, kterd je spojena potrubim 3 s nizkovakuovym potrubim
difusni parafinové vyvivy a's ventilovym rozvodem 4. Do ventilového bloku tsti také
vysokovakuové hrdlo difusni vyvévy. Veatilovy blok je spojen s talifem recipientu 5,
ve kterém jsou otvory pro chlazené prichodky, vakuometry a vysokonapéfovou pri-
. chodku pro odplyfiovéni vybojem. Kromé toho jsou zde prichodky pro pfivody k thermo-
&énku na méfeni teploty vzorku. Na talifi je umistén sklenény recipient 6, ktery je
ve spodni &sti utdsnén gumovym mezikruZim 7. ‘

£

Obr. 4. Schema vakuové aparatury.

Vakuometry musf byt nejméné dva. Jeden na m&feni vakua rotalni vyvévy a druhy
na mé&fen{ vakua vaévy difusni. Pro nizki vakua je vhodny vakuomér Piraniho nebo
thermotlédnkovy. V nouzi stadi také odhad vakua podle barvy a tvaru vibo;e Pro mé&feni
vysokého vakua se velmi dobfe hodi vakuometr Penningliv, ponévad? je jednoduchy,
mélo choulostivy a jeho pfesnost pln& postaluje. :
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Cerpéni na vysoké vakuum je znaln& prodlufovéno zbytky plynd, adsorbovanych
na vnitfnim povrchu recipientu a na veSkerém zafizeni uvnitf lerpaného prostoru.

Tyto zbytky se daji odstranit tak, Ze po vyéerpéni recipientu rotacni vyvévou.se nechi
urcitou dobu probihat v recipientu dout-

R, R, 1 navy vfbo; o napéti asi 10 kV. Takové

c napéti miZeme zavést do recipientu jen

- — pies dostatetny velky ochranny odpor.
70-200 vV I 2 aby nedoslo k pokozeni vysokonapéfoveht;
o— o— . transformitoru. Pasobeni vyboje je dvoji.

Jednak recipient zahfeje, coz usnadiiuje
odstranéni adsorbovanych p;lynu, jednak
jsou plyny uvolfioviny nirazy ionth z vy-
boje na stény recxplcntu Doba, potfebnd k jeho dostate¢nému vycerpini, se zkriti pfi
pouZiti vyboje asi na jednu polovinu.

4. Méfeni teploty vzorku

Teplotu 1ze méfit dvéma zplsoby, optickfm pyrometrem nebo thermoc&linkem.
Obé methody maji své urcité nedostatky, takZe zddn4 nedavé naprosto spravné vysledky.
Mgfeni teploty vzorku optickym pyrometrem se providi tak, Ze se pyrometr uchyti
pevné do stojanu a nafidi na vzorek. Samo méfeni optickym pyrometrem neni pfili§
presné a zde se jeho nepfesnost déle zvétduje tim, Ze pozorujeme pfes sklo recipientu,
které se b&¢hem zahfivini vzorku pokryva sice prithlednou, ale barevnou vrstvou odpa-
fovaného kovu. Tuto zivadu lze &isteCné odstranit zakrytim &4sti stény recipientu,
pfes kterou méfeni providime, elektromagneticky- ovlidanym plechovym stinénim,
které se odklipi jen na kritkou dobu, potfebnou pro zmiéfeni teploty.

Pfi méfeni thermodlinkem je nutno dosihnout velmi dobrého tepelného spojeni
mezi vzorkem a thermodlinkem. Nejvhodnéjsf je s tohoto hlediska pfivafeni thermo-
&lanku pfimo ke stfedni &isti vzorku. PonévadZ jde o svafovani tenkych dratd, osvéd-
dlo se nim nejlépe svafovaci zafizeni, vyuZivajici vyboje kondensitoru. Schema ta-
kového zafizeni je znizornéno na obr. 5. Sestivd ze zdroje stejnosmérného napéti 70

" a% 200 V, ze kterého se nabiji pies odpor R, kondensétor o velké kapacité (550—1000 ,uF ).
V\jbO)em kondensitoru je pak moZno svafovat dritky thermotlinku vzijemné i pfi-
vafovat thermodlinek ke vzorku. Aby vyboj kondensstoru neprob&hl v pfili$ kritké
dobg, to znameni explosivné, je nutno zafadit do vybijeciha obvodu jeité¢ maly odpor
R,, ktery vyboj prodluZuje. Odpor R, musi byt volen tak, aby ani pfi spojeni bodd 1
a 2 nakritko nedoslo k ohroZen{ napé)eciho zafizenf. .

Je oviem nutno zddraznit, Ze ani pfivafeny thermoclinek nemd naprosto stejnou
teplotu jako vzorek, tak¥e naméfime vidy teplotu o néco mensi, neZ je ve skutecnosti.
Mimo to je pfi kaZdém méfeni znehodnocena &4st thermoclanku, pfivafena ke vzorku,
takZe thermodlinek je po kazdém méfeni o n€co krat$i. V disledku toho se o n&co zméni
po kaZdém méfeni celkovy odpor obvodu $ thermoclinkem. Aby tyto zmény neovliviio-
valy méfen, je nutno, aby bylo pouZito mé&ficiho pfistroje s vysokym vnitinim odporem

Obr. 5. Schema zafizeni pro svafovdni
thermocldnky.

5. Vyhodnocovén{ vzorku

Vyhodnocovéni vzorku se provadi pomoci metalografického mikroskopu a provadi
je metalograf. Mezi vzorkem zpracovanym chemicky (leptinim) a zpracovanym odpa-
fovinim ve vakuu jsou dosti znané rozdily. Je to celkem pochopitelné, ponévadz
relief vznik4 v prvnim pfipadé chemickym pochodem, v druhém pfipadé pak pochodem
fysikdlnim. Je samoziejmé, Ze ve vzorku, zpracovaném odpafovinim ve vakuu, jsou
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Obr. 7. Zajimavd vnitini struktura zrn témérv

Obr. 6. Obuykly obraz struktury téméi &istého
Cistého Zeleza. Zvétseno 250 X .

Zeleza pFi teploté 1100° C. Zvétseno 100x .

Obr. 9. Vzorek byl ve vakuu pii vysoké teploté

namdhdn tak velikou silou, Ze se po nékolika

vtefindch pretrhl. Na obraze je zachscen posuv
2rn a &dst zrn v tésné blizkosti pretrieni.

Obr. 8. Na fotografii se podatilo zachytit proces
rustu zrn pii vysoké teploté. Zvétseno 250X .
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zdiraznény jiné charakteristické vlastnosti struktury neZ ve vzorku leptaném. Vhodnym
spojenim obou method je moZno dosihnout dal¥ich a podrobn&jiich znalosti struktury
kovu za vysokych teplot.

Na obrazech 6. aZ 9. je n&€kolik ukizek struktury téméf &istého Zeleza za riznych teplot
a za riznych podminek. Na obr. 6. je obvykly obraz struktury Zeleza pfi teploté nad
1000 °C. Na obraze 7. je zachycena zajimava vnitini struktura jednotlivych krystalovych
zrn. Obraz 8. zachycuje rist krystalii. Podle vysledného Srafovini je vidét, Ze velk4 zrna
si vzdjemné rozdélila malé zrno uvnitf obrazu. Na obr. 9. je v horni &sti obrazu zachycen
posuv zrn, ktery vznikl tim, Ze vzorek byl pfi vysoké teploté namshin urlitou silou,
- takZe se zpfetrhl. Ve spodnf &isti obrazu je zachycena struktura v tésné blizkosti pfetrZeni.
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IVAN SOLC

POUZITI DVOJLOMU PRI STUDIU KRYSTALISACE

Otazky spojené s krystalisaci stoji dnes v popredi ve vSech Gstavech a tovar-
nach, které se zabyvaji synthesi krystalQ, at jiZ pro jakoukoli potfebu. A pfitom
vétSina vyrdbénych krystalt jevi znaény dvojlom (EDT, ADP, KDP, DKT, Seignet-

tova stl a pod.). Je zndmé pouziti dvojlomu krystalu p#i studiu rastu jejich z&- -

rodeénych krystalkd pfi pozorovéni polarisaénim drobnohledem. P¥i pouZiti drob-
nohledu je vSak vSechna manipulace s roztokem omezena a pifi sledovéni rustu
se musi pozorovatel vétSinou omezit na studium ristu drobounkych agregétd
krystald. ‘

Dvojlom krystali v3ak poskytuje mnohem Sir$i moZnosti pii téchto pokusech.
PopiSi zde dpravu, jiZ lze velmi dobfe uZit pFi studiu naristini vybrouSenych
zarodku, pfi sledovani jejich rozpousténi a pfi zjiStovani jejich fluktuaci povrchu
krystalu v nasyceném roztoku. RovnéZ je moZné velmi citlivé zachytit bod na-
syceni roztoku a jeho zavislost na teploté, vlivy rtznych katalytickych iontd
v roztoku a vlivy nékterych tenkych vrstev nanesenych na zdrodek vypafenim
ve vakuu. Na zdkladé méFeni t&chto veli¢in a fady dalSich je moZné ziskat cenné
poznatky o fysik4aln& chemické povaze ristu sledovanéhe krystalu.. Rovnéz je
mozné nékolika desti¢kami, kterych pouZijeme jako sond, sledovat &innost zaii-
zeni, v némZ maji’byt krystaly p&stovéany. Princip nové dpravy je velmi jedno-
duchy.

Z obrdzku 1 je zreJmé Ze se pozorovani provadi v bilém paralelnim polariso-
vaném svétle s kompensaci dvojlomu. Svételny zdroj ma byt pokud mozino bo-
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